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@ Pulverlacke auf der Basis von blockierten Isophorondiisocyanataddukten 

Die Erfindung betrifft neue £-Caprolactam blockierte IPDI- 
Addukte. die durch Umsetzung mit aliphatischen Dtamtnen 
erhatten werden. Derartlge Addukte eignen sich aa. fOr die 
Herstellung von lagerstabilen Pulverlacken; bei Verwendung 
von 4(3-Aminopropylamino)-2,2,4.4-tetramethylpiperidtn wer- 
den Pulverlacke mit \m Makromolekul eingebautem UV- 
Stabilisator erhaJten. (31 43060) 
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Patentanspri3clie : 



1. Blockierte IPDl-Addukte , erlialten durch Umsetzung: von 
IPDI, dessen NCO-Gruppen zu 10 bis 90 9& mit ^'-Capro- 
lactam blockiert wurden, mit einer der-^nzaiil Treier 
NCO-Gruppen Hquivalenten Menge al iphatlscher niamiiie 
mit 2 bis hO C--Atonien, wobei das Diamin 2 sterisch un- 
gehinderte priraare und/odcr sekundfire Arni no h td cks tojTre 
aufweist und einen oder meVirore cycloa lipbati .sche oder 
beterocycliscbe 5- bis Sgliedrige Rin^e enthrilt, 

2. Blockierte IPDI-Addukte entsprecbend Ansparucb 1, 
dadurcb ^ekennzeicbnet , 

daO ibx- Molekulargewicbt unter 1 500 xund ibr Scbmelz- 
punkt zwiscben 60 und I7O liegt« 

3o Blockierte IPDI-Addukte entsprecbend Ansprucb 1, 
dadurcb gekennzeicbnei; , 

daB man als Diarain Etbylendiamin^ Tetraroe tbylendiamin 

2-Metbyl— pentametbylendiamin- 1 ♦ 5 f TJ e x am et^byl en diamin 
Oder 2, 2, ^♦(2 , ^) -Trime tbyl-bexame tbylend iamin- 1 . 6, 

^. Blockierte IPDI-Addukte entsprecbend Ansprucb 1, 
dadurcb gekennzeicbnet , 

daD man als Diamin 3-Aminometbyl-3 , 5 » S-^rime tbyl-cyclo- 
bexylamin oder U • Diaminodicyclobexylme tban einsetzt, 

5» Blockierte IPDI-Addukte entsprecbend Ansprucb 1, 
dadurcb gekennzeicbne t > 

dafl man als Diamin ^( 3--Aminopropyl-amino) -2 , 2 , 6^ 6- 
tetrametbylpiperidin einsetzt » 
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6. Verrahren zur Herstellung von blockierten IPDI-Addukten 
entspr chend Anspruch 1, 
daduorch. gekennzelcTinet , 

daO man zunMchst JPDI mi t £ -Caprolac tam auf bekannte 
5 Weise partiell blockiert und anschlleBcnd d±e freien 

NCO-Gruppen mit einer aquivalen ten Meng^e oder ±m Un- 
terscliuB an Dlaminen bei einer Tempera tur iiber 1 30 °C 
umsetzt « 

10 7m Verwendung der blockierten TPDI-Addukte entsprechend 
dear AnsprUcbe 1 bis 5 zur Herstellung von Pulver- 
lacken* 

8, Verwendung der blockierten IPDI-Addukte zur Herstellung 
15 von Pulverlacken entsprechend Ansprucb 7f 

dadurcb gek:ennzelch.net , 

daB das OH/NCO-Verliai tnis 1 : n mit 0,8<n<1,2 be- 
tragt. 

20 9» Verwendung der blockierten IPDX-Addukte entsprechend 
AnsprucK 5 zur Herstellung von Pulverlacken rait er- 
hohter UV-Stabilitat . 

lO, Verwendung der blockierten IPDI-Addukte entsprechend 
25 Ansp3ruch 9 9 

dadurch gekennzeichnet , 

dafl das OH/NCO-Verhaltnis 1 : n mit 0,8-c:n<1,2 be- 
tragt. 
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Pulverlacke au f der Basis von blocklerten Isophorondilso- 
cyanataddukt en 
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Pulverlacke sind Teinpulverige Kunst stoTf- Compounds p die 
aus einer in der VSrme vernetzbaren Verbindung, einein 
Harz und einein Vernetzungsmi t tel , cinem Harier sowie Zu- 
satzstoTfen, wie Pigmenten, Farbs tor-fen, FUl 1 s toTf en. Vex*- 
laufmitteln, Ka talysatoren u. a, bestehen^ Pulverlacke 
verden beispielswei se durch Virbel sintern oder im elektro- 
statiscben Verrahren auf Metall- bzw. Kunst stof f f IScben 
aufgetragen. So kann das Pulver nacb dein zuletzt genann-> 
ten Verrahren mit Hilfe einer ZerstMubungspis tola auf die 
Metalloberf lache unter Anlegung einer Po tentialdif f crenz 
von etva 50 DOG V appliziert warden. Es bildet sich dabei 
ein regelmafiiger Uberzug auf der Metalloberf 1 ache aus, 
vabrend der trberscbuB, der nicbt mebr auf dem Metall baf- 
tetj wiedergevonnen warden kann. 

Der so elektrostatiscb mit Pulverlack iJberzogene Gegen* 
stand ward anscblieBend in einem Ofen erhitzt, Dabei fin- 
det die Hartung des Uberzugs statt, der somit seine end- 
gtiltigen mechani schen und cbemiscben Eigenscbaf ten an- 
nimmt. 
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Die Anf orderungen, die an Pulverlacksysteme gestellt ver- 
den, sind vielfal tiger Art. Sie reicben von einer guten 
LagerbestMndigkeit der Pulverlacke bis zur Abriebf estig- 
keit und Chemxkalienbesteindigkeit der erhaltenen Ob er- 
zlige. Til der Praxis baben sicK mit £-Caprolac tam blockiex- 
te Isocyanat-Addukte auf Isopborondiisocyanat (iPDl) -Ba- 
sis zur Hsirtung von bydroxylgruppenbal tigen Polyestera 
und Epoxidbarzen durchgesetzt . Dafiir lassen sicb eine 
Reibe von Griinden anfilbren. 



35 



Einmal baben die aliphatischen Jsocyanat , wie z. B. IPDI, 

gegenlib r den aromatiacben den Vorteil , beim Einbrennen 

und Altern nicbt zu v rgilben. Zum and r n ist es mit 

Hilfe der Blockierung nioglich, die Isocyanat mit den zu 
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hMrtenden Polyol n zu mischen, oline dafl s bereits bei 
Raumtemperatur zu iner Reaktlon kommt. 

SchlieOlich velsen die Addukte auf IPDI-Basis eine enge 
Mol^ewichtsverteilung auf, die fiir einen ^ten Verlauf 
des ausgehMr^teten Pulvers Vorausse tzung ist. Mit grofler 
Wahrscheinlichkeit ist die gezielte Adduktbildung des 
IPDI aur die unterschiedliche Reaktivitat der aliphati- 
schen und cycloaliphatisclieii NCO-Gruppe zuruckzuruiiren . 

AusschlieClich rait £-Capro lactam blockiertes IPDI sclimilzt 
bei 53 bis 55 die daraus liergestellten Pulver backen 

beim Lagern zusammen* Es ist daher notwendig, von hc5her- 
scbmelzenden IPDI-Addukten auszugeHen; z. B. kann ein Teil 
dear NCO-Gxnappen mit einera Polyol als Ke ttenve rl an ge rungs - 
mittel umgesetzt weT*den (vgl. DE-AS 21 05 777, DE-OS 
25 ^2 191 und US-PS 3 931 117). 

Nach dem Verraliren der DE-OS 29 29 22k kann man aucb IPDI- 
Oligomere als Pulverbarter einsetzen. 

Die Darstellung von blockierten IPDI-Addukten, die durch 
kontrollierte Kettenverlangemang von partiell mit £-Capz-o— 
lactam blockiertem IPDI mit aliplxatischen Dlaminen erhalt- 
lich sind, vurde in der Literatur bisher nicbt bescbrie- 
ben» 

Die Umsetzung von Polyisocyanat en mit ni edermolekularen 
primaren und sekundSren Polyaminen zu Hams to f ran ist be- 
kannt « 

Sie wiird bei der Herstellring von Biuretpolyisocyanaten 
beobacbtet und stellt dort eine unerwunscbte Nebenreak- 
tion dar (vgl. DE-OS 22 6I O65, DE-OS 26 09 995 und US-PS 
3 903 126) . 



Die Umsetzung von Isocyanaten roit aliphatischen Aminen r 
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folgt mit so^x-o0er Hef tlgkelt, dafi "jsie vor alien ande- 
reh Isocyanatreaktlonen den Vorzug hat" (vgl. Houben-Veyl, 
Methoden der Organisclien Cliemie^ Band XIII, Seite 132). 
Dlese aufierordentlich hohe Reaktivit&t diirfte aucli die Ur- 
5 sache dafUr sein^ daB die direkte Reaktion zwischen alipha 
tischen Diaminen und Polyisocyanaten zu den entsprectienden 
Harnstorrderivaten bisher wenig untersucht worden ist, 

Zwar sind die synunetrischen Harnstoffderlvate im Prinzip 
10 aucli durch diz*ekte Untsetzung von Polyisocyanaten mit Was- 
ser nacli dem Verfaliren der DE-OS 23 ^^1 O65 erhaltlicli, 
doch niufl hierbei in Katif genomnten verden, da0 bei dex 
Adduktbildung: ^asrormige Reak tionsprodukte entstehenp die 
sorgrsiltig entfemt verden niiissen* 
15 * 

Es wurde Jetzt ein Weg g^efHinden, urn ^ezielt Haimatoffderi- 
vate des IPDI darzus tellen, die durcli kontrollierte Ketten 
verlangerung von partiell mit £-CaprDlactam blockiertem 
IPDI mit einem alipliatisclien Diamin erlialtlicb sind* Pul- 
20 verlacke aur Basis dieser neuen blockiexten IPDI-Addukte 
zeicHnen sich insbesondere durch. eine verbesserte Lager- 
be standi^keit aus • 

Gegenstand der Erfindiing sind die in den Anspriichen be- 
25 schriebenen blockierten IPDI-Addukte, das Verfahren zu 
ihrer Herstellung sovie ihre Verwendung zur Herstellung 
von Pulverlacken. 

Die errindungs^emaB einsetzbaren Diamine sind nichtaroma- 
30 tischer Art. Sie en thai ten 2 bis C-Atome und ki>nnen 

einen oder mehrere cycloaliphati sche oder he t erocyclische 
5- bis Sgliedri^e Ringe enthalten. Die beiden reaktiven 
primaren und/oder sekundaren Aminogruppen dtirren sterisch 
nicht g^ehindert sein* Dies schlieBt nicht aus» daB das 
35 Diamin beispielsvei se eine weitere sterisch gehinderte 

sekunda.r od r tertiar Aminogrupp enthalten kann. Bei- 
spielhaTt seien genannts 
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- unverzweig^t primare A llcylendiamine , wie 

Ethyl end iainin, Trimethylendlamin » Tetrame tliyl end iamin, 

Hexamethylendiamln, Octametliylendiamin und das C^g-D±- 
amin« 

5 

- verzwe±gte primSre Alkylendiamine , wie 

2, 2^4(2,4, 4) -Trime-tlxyl-yiexaraetliylendiainin und 2-Metliyl- 
pentamethylendiamin 

1 0 - cycloal±phat:isc]:ie primare und selcundare Disimine, vie 

1 , ^-Diaminocycloliexan, 2, ^-Diamino- 1 -metlaylcyclohexan, 
k , tf-Dianiinodicy clohexy Ime tlian , ^ , 4 • -Diamino- 3 , 3 ' . 5 » 5 ' - 
tetarametliyldicycloliexylme than und 3-Aminornethyl-3, 5t 5- 
tarimethylcyclohexylamin ( Isophorondiainin) 

15 

- he t erocyclische Dia^mine, wie 

h{ 3-Aniinopropyl-amino) -2, 2^6, 6-tetraraeth.ylpiperidin 

(aptmp) 

20 Die zuletzt aurgeTiihrte Verbindung zahlt auch zu den Di- 
aminen ira Sinne dieser Erf^indung, da die selcundSre Amino* 
gruppe im Piperidinring sterisch gehindert ist« Diese V 
bindung ist von groflera Interesse, da sie es gestattet, 
pearmanent UV-s tabilisierte KunststoTf^e, insbesondere auch. 

25 Pulverlacke, herzustellen. APTMP ist hier nicht nuar ein— 
rach Additiv eines Kunststorres, sondern es ist direlct 
in das Polymer eingebaut. 

Die errindungsgerahlBen blockierten IPDI-Addukte besitzen 

30 ein Molekulargewicht , das vorzugsweise unter 1 5OO liegt. 

Der Schmelzpunkt liegt zwischen 60 und I70 **C, Der Gehalt 

an Harns tofrgruppen (berechnet als -HN-C-NH-) liegt in 

II 
O 

der negel zwischen 2 und l6 Gewichtspro zent , vorzugswexse 
35 zwischen 6 und 1^ Gewichtsprozent , Der Gehalt an NCO- 

Gruppen, die durch Caprola.ctara blockiert sind, betragt 
ilblicherweis 8 bis 18 Gewichtsprozent, vorzugsweis 10 
bis 15 Gewichtsprozent, 
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Die beschrlebenen IPDX-Addukte ei^en sich als HKrter 
rUr Epoxide sowle TUr alle Verblndungen^ die Zerewit Inof r- 
aktive Vasserstoffe aurweisen. Die AusnSrtung erfolgt 
oberhalb von I60 ^C, vorzugswelse bei 170 bis 20O ^C. 
5 Anvendungsgebiete sind die Herstellung von Einbrennlacken 
sowie insbesondere von Ingers tabilen Pulverlacken, mit 
donen metal! iscbe und nich tme to J 1 i sche Gegenstnnde^ z« 
Glas und Kunststofre, bescliichtet werden konnen, 

10 Derartige FUR-Pulverlacke weisen elne KorngrSBe auf, die 
unter 100 ji liegt. Sie enthalten neben blockierten IPDI- 
Addukten und den ublichen Lackzusatzen liydroxylgruppen- 
haltige Polyester Oder Epoxldverbindungen mit metr als 
einer 1 , 2-Epoxidgruppe Im Molekul. Das OH/NCO^VerhM.ltnls 

'^5 liegt iin allgemeinen bel 1 : n mit Op8<n<1,2, bevorzugt 
ini Bereicb ml t O, 95 < n < 1 , 05 . 

Die hydroxylgruppenbal tlgen Polyester stellen im wesent— 
lichen die Ester folgender Sauren und Alkobole dar: 

20 

1. Aromatiscbe PolycarbonsHuren, wie Pbtbal saure , Iso- 
pbtbalsaure, Tereph thalsaure , Benzol-1 , 3t 5-tricarbon- 
saure, Trimell 1 tbsKure , daneben aucb anteilig tnono«- 
funktionelle Carbonsauren , z. B» Benzoes3.ure sovie 
25 acyclische Polycarbonseluren, vie Adipinsa.ure , 2,^*,^- 

und 2 , 2p ^4-Trimetliyladipinsaiire , Sebacinsaure , Dodecan- 
d i carbon s.-iure . 



30 2. Diole, wie Etbylen^jlykol , Propandiol- 1 . 2 , Butandiol- 

1 .3» Butandiol-1 2 , 2-Dirhe thylpropand iol- 1 ,3, Hexan- 

diol- 1,6, 2, 2-Bis( 'i-bydroxycyclohexyl) propan, Cyclo- 
bexandiol- 1,2, Diethylenglyko 1 , 2 , 2-Bis( ^-hydroxyphe- 
nyl) propan, 1 , ^-Dibydroxyinetbylcyclohexan. 



35 



3« Polyole^ wie Glycerin, Ilexantriol, Trime thyj olpropan , 
Trimetbylolethan, Sorbit u, a. 
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Die Polyester werden in an sicli bekannter Veise durch 
Verestem der Sauren oder Anhydride oder durch Umestem 
der niederen Alkylester, gegebenenfalls in Gegenwart iib- 
licher Katalysatoren^ hergestellt, vobei durch geei^ete 
Vahl des COOH/OH-Verhal tnis ses Endprodukte erhalteh wer- 
den, deren Hydroxylzahl zwischen und. 2kO liegt» 

Unter den Epoxiden sind vor allem hohermolekulare Verbin- 
dungen g-eeignet, die infolge ihres symmetrischen Aufbaus 
bzv« der GrbBe der an die 1 , 2-Epoxidgruppe gebundenen 
Kohl ens "toff ato me fest sind und Ilydroxylgruppen enthalten* 
Die Epoxidverbindungen konnen sowohl gesattigt als auch 
ung-esSttigt , aliphatisch, cycloaliphati sch, aromatisch 
und/oder heterocyclisch sein» 

Bevorzugt werden fiir die sen Zweck Festharze eingesetzt, 
deren Epoxiaquivalentgewicht zwischen 5OO und 2 3OO liegt. 
Darunter fallen insbesondere die Polyglycidylpolyether 
des 2 , 2 -Bis- ( U -hydroxy phenyl) -propans , die bei spiel sweise 
aus 2, 2-Bis- ( 4-hydroxyphenyl) -propan mit Epichlorhydrin 
im Molverhaltnis 1 : n mit 1,9> ^> ''»2 in Anweseriheit von 
wafirigem Alkalihydroxid erhaltlich sind. 

Die Erweichungs tempera turen der Polyepoxide und Polyester 
durfen einerseites nicht zu hoch liegen, damit sich die 
Polyepoxide und/oder Polyester mit den blockierten IPDI- 
Addukten und den iiblichen Zusatzen bei Temperaturen zwi- 
schen etwa 70 und 1 20 verarbeiten lassen, Andererseits 
diirfen sie aber auch nicht zii niedrig liegen, damit die 
aus den Geinischen herges tellten Pulver nicht zusammen- 
k lumpen . Der untere Aurschmelzpunkt mu/3 da her iiber °C 
liegen, 

Zu den Ublichen Zusatzen znhlen insbesondere Farbstoffe 
und Pigmente, FiillstofTe, VerlauTmit tel , Ka taly satoren 
sowie Stabilisator n. 
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Die Verlauf mi ttel dienen zur Vcrbess xning der VerlauTs- 
el^enscharten der UberziSge. Es handelt slch um selir un- 
terschiedllche chemische Vorbindune:en bzw. deren Gemische 
z. B, polymere und inonomeire Verbindungen , wle Acetale, 
5 Ether, z. B. Vinylisobutylether, Ester, z. n-Butyl- 
acrylat, Sillconharze , fluorlerte Alkylester. Derartige 
Verlauf mi ttel werden in Mengen von 0,5 bis 5 Gevichtspro- 
zent, bezogen auT den Gesaintnnsatz, zugesetzt. Die ge — 
naue chemische Struktur der im Handel angebotenen Pro- 

10 dukte, vie Modariow*^^ (iTersteller: Fa. Monsanto) und 
Acrylat ^F® (Hersteller: BASF) , ist unbekannt. 

Um die Hartungsgeschwindigkei t zu erhbhen, kann man als 
Katalysatoren Organozinnverbindungen, wie B» Dibutyl- 
15 zinndilaurat (DHTL), Zinn( II) -oc toat , Tributyl zinnacetat 
u. a» in Mengen von O, 1 bis 5 bezogen auf 1 0O Ge- 

vichtsteile des Polyesters oder Polyepoxids, einsetzen. 

Die errindungsgemaO hergestellten Uberziige zeichnen sich 
20 durch ausgezeichne te Vi t terungsbes tSlhdigkeit und gute 
Farbbestandigkeit aus« 

Experimenteller Teil 

25 Die erf indungsgemafien pulverrbrmigen Uberzugsmi ttel wer- 
den durch die nachst ehenden Beispiele illustriert: 

Bei spie le 

30 A Herstellung blockierter Isophorondiisocyanat-Addukte 

A 1 Zu hhk Gewichtsteilen JPDI wurden bei 1 20 226 

Gewicht stej le £ -Caprolac tarn portionsweise so zuge- 
geben, daB die Tempera tur des Reaktionsgemisclies 
35 nicht uber 125 °C anstieg. Nach beendeter £,-Capro- 

lactamzugabe wurde noch so lange weiter erhitzt, 
bis d r NCO-Gehalt des Peaktionsgemisches 12,5 ^ 
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erreiclit hatte. AnschlieOend wurde auf l60 auf- 
g^ehelzt und unter intensiver Ruhrung: innerhalb von 
ca. 10 Minuten I70 Gewiclits telle Isophorond iamin 
(IPD) zu^e^eben. Nach beendeter IPD-Zufjabe wurde 
das Reaktlonsgenilscli auT naumt einperatur abg^ekiililt. 

Das Heaktlonsprodulct war Test: und J-iatte einen 
Schmelzbereich von 1 60 bis 170 (beginnende Zer- 

setzung) ; der blockierte NCO-Gehalt betrug 10 56, 



Analog zu dem ira Bexspiel A 1 beschriebenen Her- 
stelltongsverraliren wurden die in der nachfolgenden 
Tabelle auf gelis teten Verbindungen hergestellt. 
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B Herstellung der Polyester 

B 1 9 Mol (1 7h6 g) Dimetliyltereplithialat , h Mol {hl6 g) 
2,2-Dimetliylpropandiol-.l ,3, 3.75 Mol (5^0 g) 1,4- 
5 Dimetlxylolcyclohexan und 2,5 Mol (335 s) Trimethylol- 

pi'opan VTJarde in einein 5 1-Glaskolben roit Hilf e eines 
Olbades erwarmt. Nachdem die StoTfe zum groBten Teil 
aurgeschmolzen varen, vurde bei einer Temperatur von 
l60 0,05 Oevichtsprozent Di-n-butyl zinnojcid als 

10 Verestemngskatalysator zuge.^^etzt. Die erste Methanol- 

abspaltung trat bei ca. 170 °C Sumprtempera tur aur. 
Dabel sorgte ein SticRstorf s trom von ca, 30 l/h Tur 
elne bessere Austragung des Metbanols. Die Uraeste- 
rung war nacb ih Stunden abgescblossen, als die 

15 Sumprtemperatur 220* °C erreicht Hatte. Der Polyester 

-vmrde anf 210 abgekiiblt und durcb Evakuierung bei 

ca. 1 ram Hg veitgeliend von fluchtigen Anteilen be- 
Treit. 

20 Pbysikaliscbe Daten: 

flydroxylzahl: 100 - 1 05 mg KOH/g 
Saurezabl: <. 2 mg KOH/g 

Scbmelzbereicli: 85 - 91 

25 Glasumwandlungstemperatur (DTA) : U2 - 5^ C 

Viskositat bei I60 ^C: ca. 20 OOO mPa s 

B 2 lO Mol (l 660 g) Terepbthal Secure, lO Mol (I 9^0 g) 
Dimethylterephthalat, 6,25 Mol (7 37,5 Uexandiol- 
30 • 1,6, 2 Mol (288 g) nimethylolcycloliexan, 10,5 Mol 

(l 092 g) Neopentylglykbl und 2,9 Mol (388,6 g) Tri- 
metbylolpropan i/urden, wie in Bei spiel B 1 besclirie- 
ben, zur Veresterung bzw. Umesterung gebraclit. 

35 Pbysikalische Daten: 

Hydrcxylznbl: 55 - 6I mg KOH/g 

Saurezabl: ^ - 6 mg KOH/g 
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Sclimel zbereich : 75 - 80 

Glasumwandl ungslcmperatur (DTA) : ^5-55 
Vlskositat bel 1 60 ^Cs 35 OOO mPa s 

5 C Epoxidharz 

Es wurden zwei Epoxldliarze auT Basis eines Adduktes aus 
2^ 2-Bis-('4-hydroxyphenyl) -propan (Dian) und EpichJor- 
hydrin verwendet, welche zuerst elner HCl-Abspal tunff 
lO unterworren und ansclilieBend rait weitez^em Dian um^e* 

setzt wurden, 

Nacli Angabe des Herstellers hatten die EP-Harze Tolgen- 
de physikali sche Daten: 

15 

G 1 EP-Aquivalentgewicht 900 - 1 OOO 

EP-Wert 0,10 - 0,11 

OH-Vert Of3k 

Schmel zbereicli 96 - lO'l °C 

C 2 EP-Aquivalentgewiclit 1 7OO - 2 OOO 

EP-Vert 0,05 - 0,059 

OH-Vert 0,36 

Scbniel zbereicli 125 - 132 

D BeisT>iele flir erf indungsgemaBe Polyuretbanpulverlacke 
D la Klarlack 

30 100 Gcvichtsteil e des gemahlcnen Polyesters g-emSB 

Beispiel B 1 wuxden mit ^6,2 Gevicht steilen blok- 
kiertem Isocyana t-Addukt getnaB Beispiel A 2 und 
0,73 Gewichtsteilen Acrylat-Verlaurroittel in der 
Scbmelze bei Tempera turen von 120 bis ihO niit 

35 einem Xntensivrtibrer hoinogenisiert . Nacb dem Er- 

kalten wurd die homogene Scbnielze gebrocben und 
anschlieBend mit einer Stirtmuhl auT eine Korn- 
groBe von < TOO p gemablen. Das so bergestellte 
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Klarlack-Pulver wiirde rait ein r el ektro s tatlsclien 
Pulversprltzanlage bel 60 kV auf entrettete Stahl- 
bleche applizlert und in einem Umluft tro cken- 
schrank bel Tempera turen zwischen I70 und 200 
eingebrannt • 

Tabelle 2 



Einbrenn- 
b ed ingungen 


' - .-. — _ — 

Mechanischie Kenndaten 


Zeit/Tenip. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Jmp. 
rev. 


12V200 


50-60 


192 


125 


> 10 


0 


> 82 


15V190 °C 


^3-60 


195 


1 1 1 


> 10 


0 


^ 82 


I8VI8O 


40-50 


196 


1 1 1 


>io 


0 


^ 82 


23'/l70 °C 


55-65 


192 


125 


> 10 0 


> 82 



Die Abkiirzuneen in dieser und in den Tolgenden 
Tabellen bedeuten: . 



SD 
HK 
HB 
ET 
GS 

GG 60 
Xinp« rev 



= Schiclitdicke in pm 

= Harte nacti Kbnig in sec (DIN 53 I57) 

= Harte nachi Buchbolz (dIN 53 1 53) 

= TieTung nach Erichsen in mm (DIN 53 156) 

= Glttersclinittprufung (DIN 53 151) 

= Me s sung des Glanzes nach Gardner 

(astm - d 523) 

= Impact reverse in inch. • lb ^ 11,52 g»ra 



D lb Pigmentierter I.ack 

5^2,9 Gewichtsteile Polyester gema.B Beispiel B 1 
282, 1 Gewichtsteile blockiertes Isocyanat-Addukt 

eemafl Beispiel A 2 
600,0 Gewichtsteile V iQpigment (TiO^) 
75,0 Gewichtsteil Verlaufmi ttel - Masterbatch 

(10 ^ Acrylat in Polyester ge 
maB Beispiel B I) 
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Die eeniahlenen Prbdukte Polyester, blockiertes Iso 
cyanat, Verlaurmi tt el-Ma sterbatch werden mit dem 
Veifipigment in einem Kollergang Innig vermischt 
und anschlleBend im Extruder bei 100 bis 130 **C 
homogenisiert . Nach dem Krkalten w±rd das Extrudat 
gebrocben und mit einer StirtmUble auf eine Korn- 
grofle < 100^ gemahlon. Das so hercestellte Pulver 
wlrd mit einer elek tros ta t ischen Pul verspri tzan- 
la^e bei 60 kV aur entfettete Eisenbleche appli- 
ziert und in einem Umlurttrockensclirank bei Tempe- 
raturen zwischen 170 und 200 eingebrannt. 



15 



20 



25 



Tabelle 3 



Einbrenn- 




Mechanisclie Kenndaten 




bedingungen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Xmp. 
rev. 


GG 


20V200 


6O-8O 


191 


125 


9,'#-lO,3 


0 


> 82 


9h 


20Vl80 


70-90 


190 


1 1 1 


^.9- 6,1 


0 


80 


98 


25'/l80/*C 


60-70 


192 


125 


5,8- 7t8 


0 


50 


96 


30V180 °C 


60-70 


187 


1 1 1 


9, 1-10, /f 


0 


80 


99 


35'/l70 


60-80 


189 


1 1 1 


7,8- 9,4 


0 1 


60 


97 



D Ic Pigmentierter Lack 



30 



Nacli dem in Beispiel D lb be scHriebenen Verfabren 
vurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur berge- 
stent, appliziert un<i zwischen 1 60 und 200 ein- 
gebrannt ♦ 



35 



632,5 Gevichtsteile Polyester gemalB Beispiel B 2 
192,5 Gevichtsteile blockiertes Isocyanat gemaB 

Beispiel A 2 
600,0 Gewichtsteil VeiOpi^ment (XiO^) 
75,0 Gewichtsteil Verlauf mi ttel-Mast erbatch ( 1 O 5& 

Acrylat ini Polyester ^emaB B i- 

spiel B 2) 
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Tabelle U 



j. nt) T* e Tin • 




Mechanisclie Kenndaten 




















^ \* t X dJlU * 




HK 

- 


HB 


ET 

■ 


GS 


Xmp • 
rev . 


GG 

0 

60 4i 


o * /200 C 


7O-8O 


189 


1 1 1 


7.1-8,5 


0 


50 


95 


10'/200 C 


60-75 


1 00 


111 


>i 0 


0 


82 


96 


1 15«/200 


60-80 


191 


1 1 1 




0 


>■ 82 




15V180 °c 


60-70 


190 


1 1 1 


6,8-8, 1 


0 


40 


98 


Z0^/^80 °c 


60-80 


187 


125 


8,1-9,1 


0 


80 


95 


25«/l80 °C 


70-90 


I85 


1 1 1 


>10 


0 


> 82 


97 


20'/l70 °C 


70-80 


186 


1 1 1 


5,9-6^9 


0 


20 


94 


25'/l70 °C 


60-80 


187 


1 1 1 


7.5-9, 1 


0 


70 


94 


30'/l70 °C 


50-70 


191 


125 


>lO 


0 


> 82 


96 




50-70 


190 


1 1 1 


U, 1-4,5 


0 


20 


93 


35'/l60 °C 


60-70 


189 


1 1 1 


5. 1-5,7 


0 


30 


97 



D 2a Pigmentxerter Lack 



Nacli dem in Beispiel D lb beschriebenen Verfahren 
vurde dear Pulverlack mit folg^ender Rezeptur herge- 
stellt, appliziert und zwischen I70 und 200 ein- 
fi^ebrannt . 

521,5 Gewichtsteile Polyester gemaO Beispiel B 1 
303,5 Gewichtsteile blockiertes Isocyanat gemaB 

Beispiel A h 
600,0 Gewicbtsteile VeiOpiement (TiO^) 
75,0 Gewichtsteile Verlauf mi t tel-Mas terbatch ge- 

maG Beispiel D lb 
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Tabelle 5 



E±nbrenn- 




Mechanische Kenndaten 




bedln^ngen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 




GS 


Imp. 
rev . 


GG 
60% 


20^/200 


60-80 


190 


1 1 1 


8,7-iO,3 


0 


70 


92 


20'/l80 


55-85 


189 


1 1 1 


^t'^- 5,9 


0 


10 


90 


25V180 


70-9O 


192 


1 1 1 


5.1- 6,7 


0 


30 


93 


30«/l80 


60-90 


188 


1 1 1 


6,8- 9.9 


0 


70 


90 




85-95 


191 


1 1 1 


5t7- 6,8 


0 


40 


92 



D 2b PigmeTitierter Lack 

15 Nach deiii in Belspiel D lb bescbriebenen Verfahren 

wurde der Pulverlaclc mlt folgender Rezeptur herge- 
st;ellt, appliziert und zvlscben l6o und 200^C ein 
gebrannt , 

20 615,6 Gewichtsteile Polyester gemaB Belspiel B 2 

209f4 Gevicbts telle bloclciertes Isocyanat gemM.B 

Belspiel A k 
600,0 Gewichtsteile VeiiSpigroent (TiO^) 
75,0 Gewicbtsteile VerlauTmlt tel-Mas terbatch ge- 
25 maB Belspiel D 1c 
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10 



15 



ExnbreiiTi— 




Mecliani sclie 


Kenndaten 




bedln^unffen 


















Zeit/Temp, 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Tmp . 


GG 
















rev. 


60lt 


8v200 C 


55-70 


185 


1 1 1 


8,8- 


9,2 


0 


^0 


93 


1 0 * /200 C 


5O-0O 


182 


125 


> 


10 


0 


70 


91 


l5»/200 


55-70 


181 


125 


> 


10 


0 


> 82 


95 


15/1 oO C 


50-70 


190 


1 1 1 


8.7- 


9.4 


0 


70 


90 




65-75 


189 


125 


> 


10 


0 


50 


94 


25V180 


80-95 


192 


1 1 1 


> 


10 


0 


> 82 


92 


20V170 


55-65 


192 


125 


4,2- 


5.7 


0 


20 


94 




60-80 


195 


1 1 1 




7,8 


0 


30 


92 


30»/l70 


70-90 


189 


125 




10,5 


0 


60 


95 


30V160 "^C 


80-90 


189 


1 1 1 


2,8- 


3.5 


0 


10 


91 




80-100 


190 


1 1 1 


4,2- 


'*.9 


0 


20 


90 



20 



25 



30 



D 3& Pifrmen'tler-tey Lack 



Nacli dem In Beisplel D lb besclnriebenexi Verfalrren 
vnarde der Pulverlack mil: rolgendear Rezeptur herge- 
stellt, appliziert und zwischen I70 und 200 exn 
g-ebrannt ♦ 



51^,9 Gewiclitsteile Polyester gemaB Beispiel B 1 
310,1 Gewiclitsteile blockiertes Xsocyanat gemaB 

Beispiel A 5 
600,0 Gewiclitsteile Vei Bpi^rinen t (TiO^) 
75,0 Gewiclitsteile Verl auTmi t tel-Mas terbatcli ge- 

mfiG Beispiel D lb 



10 



15 



m m 



m m 
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Tabelle 7 



Elnbrenn- 




Mechani sche Kenndaten 




bed ing-ungen 
















Zeit/Temp, 


SD 


HK 


HB 


KT 


GS 


Jrop* 
rev. 


GG 

60% 


20«/200 


55-75 


191 


1 1 1 


8,9-10,4 


0 


80 


88 


20»/l80 °C 


60-80 


189 


125 


^f3' 5.7 


0 


10 


91 


25V180 "^C 


70-90 


19'* 


125 


5,0- 6,8 


0 


20 


86 


30V180 


65.85 


193 


1 1 1 


6,2- 8,8 


0 


60 


87 


35 V170 


60-90 


192 


1 1 1 


5,5- 6,6 


0 


30 


90 



Die GlanzhaltuTiff walirend der UV-Bestrahlung mit 
OSRAM-Vitalux-Sonnenstrablem war im Vergleich zu 
Addukten, die nicht APTMP entblelten, deutlich er- 
h.<51it , 



D 3b PlgmeTitlex'ter Lack 



20 



Nacb dem in Belspiel D lb bescbriebenen Verfabren 
wurde der Pulverlack mit Tolgender Kezeptur herge- 
stellt, appliziert und zwiscben l60 und 200 °C ein 
g'ebrannt. 



25 



30 



610,3 Gewlcbtsteile Polyester ^etna/3 Belspiel B 2 
21^,7 Gcvicb t stel le blockiertr»s Isocyanat ^emMB 

Beisplel A 5 
600,0 Gewicbtsteile Veifipigment (TiO^) 
75,0 Gewicbtsteile VerlauTmittel-Masterbatcb ge- 

maD Belspiel D 1c 
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Tabelle 8 



Einbrenn- 




Mechanisclie Kennda ten 




Ij e d i n £;-un en 
















Ze it/Temp, 


SD 


UK 


HB 


KT 


GS 


Tmp . 
















rev « 




8«/200 


50-60 


193 


125 


8^5- 8,8 


0 


70 




loV^oo 


70-80 


188 


1 1 1 


9. 1-10.7 


0 


> 82 


0 1 


i5'/200 


60-80 


186 


125 


-> 10 


0 


> 82 


89 


15*/l80 


65.70 


19^ 


1 1 1 


7t8- 8,1 


0 


70 


86 


20'/l80 


60-65 


188 


125 


9,5-10,6 


0 


> 82 


89 




60-80 


195 


111 


> 10 


0 


> 82 


92 


20»/l70 


60-70 


195 


125 


5,6 


0 


30 


89 




75-90 


191 


1 1 1 


6,0- 8,1 


0 


ko 


91 


30V170 


60-70 


191 


125 


8,8- 9,9 


0 


70 


88 


30»/i6o 


60-65 


195 


125 


2.5- 3,1 


0 


10 


87 




65-85 


196 


1251 


it, 2- 5,2 


0 


20 


90 



20 



E Beispiele Tur erf IndunfrsgemaOe Kpox id-P\ilverl acke 



E 1 Pi fymentieirter Lack 



25 



Nacli dem in Beispiel D lb be schri ebenen Verrabren 
vurde der Pulverlack init folcender Rezeptur herge- 
stellt, appliziert und zviscben I70 und 200 ein- 
£jebrannt« 



30 



35 



3^*8, O Gewicbtstei3 e Epoxid (^cmUQ Beispiel C 1 
^415,5 Oevicli tsteile Epoxid eeinaB Beispiel C 2 
361,5 Gewicbtstci le blockiortes Isocyanat £;cinaB Bei- 

sjiiel A 2 

300,0 Gevicbtstoile VeiBpi ^iinent (TiO^) 
75,0 Gewicht steile Verlaurmi tlel-Mas terbatcb ( 1 O 

Modnriow im Epoxid gcmaB Bei- 
spiel c 1) 
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Tabelle 9 



Einbrenn- 
l>ed ingungen 


Mechanisclie Kenndaten 


Zei t/Temp* 


SD 


HK 


IIB 


ET 


GS 
0 


Tmp. 
rev « _ 
70 


GG 
92 


20 V200 


50-60 


200 


125 




20«/l60 


6O-8O 


^05 


1 1 1 


If 9-3,0 


0 


1 0 






70.90 


20'4 


125 


2,5-3,8 


0 


20 


92 


30»/l80 


65-85 


201 


125 


5,1-6,U 


0 


50 


93 



E 2 PiKinenti ertex* Lack 



15 



NacTi dem in Beispiel D lb be scbriebenen Verfahren 
wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptui* berge- 
stellt, appliziert und zwischen I70 und 200 °G ein- 
brannt. 



20 



25 



328,9 Gewicbtsteile Epoxid gemafi Beispiel CI 
395,6 Gevicbt steile Epoxid gemaB Beispiel C 2 
399,6 Gewicbtsteile bloclcieartes Xsocyanat gcinaB Bei- 
spiel A 5 

300/0 Gewicbtsteile VeiBpigment (TiO ) 
75, O Gewicbtsteile VerlauTniitt el-Mast erbatcb gemaO 

Beispiel E 1 



Tabelle 10 



30 



35 



Einbrenn- 




Mecbaniscbe Kenndaten ^ 


bedingunfjen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


IIB 


rrr 


GS 


Tmp • 


GG 














rev . 


60% 


20V200 


55-70 


201 


125 


8,5-9,6 


0 


80 


92 


20»/l80 °C 


65-70 


21 1 


125 


2,1-3,1 


0 


20 


90 


25 '/ISO ^C 


60-80 


205 


125 


5,3-6,9 


0 


^0 


89 


30»/180 


70-90 


208 


125 


5,7-8,9 


0 


70 


92 


35Vno 


60-80 


207 


125 


2,8-^4, 1 


0 


20 


90 _ 
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Die Glanzhaltunc vahrend der UV-Bes trahlunc mlt 
OSRAM-Vitalux-Sonnenslrahlern war im Ver^leich zu 
Addukten, die nicjit APTMP entHlelten, deutlicli er- 
boht. 



